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( WO05Q08762A ) Novelty - The low dielectric constant film is porous and comprises 
diamond fine particles. The film, when treated with a metallic salt aqueous solution, has 
no or little dissolution of carbonate or sulfate. The solubility is given as 1 g/100 g or less, 
at normal temperature. 

Detailed Description - INDEPENDENT CLAIMS are included for the following: 

(1) electronic component using the low dielectric constant film; and 

(2) manufacturing method of low dielectric constant film, which involves reacting active 
hydroxyl group and hydrophobic agent on diamond fine particle surface. 

Use - For electronic components (claimed) and as multilayer interconnection-use 
insulation film of semiconductor integrated circuit elements. 
Advantage - The low dielectric constant thin film has high heat resistance, low 
permittivity, high mechanical strength and high conductivity. 
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Description of Drawmg(s) - The graph shows the electric current voltage characteristic 
of barium before and after processing porous diamond fine particle film, (Drawing 
includes non-English language text). 
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(57) Hauptanspruch: Ein Film einer hiedrigen Dielektrizi- 
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ze Oder Sulfatsaize eine Losllchkell von 1 g/100 g Oder we- 
niger bel Raumtemperatur aufweisen. 
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Beschreibung 

TECHNISCHER BEREICH 

[00011 Die vorliegende Erfindung betrifft einen dunnen Film mit einer niedrigen Dielektrizitatskonstante sowie 
einen isolierenden Film einer porosen Struktur. in den feine Diamantpartlkel eingebunden sind. "nd em Her- 
stellungsverfahren dafiir sowie ein elektronisches Bauteil wie 2. B. einen '"tegnerten Schaltkreis aus einem 
Halbleitermaterial mit einer hohen Integrationsdichte und einer hohen Betriebsgeschwindigkeit. der einen sol- 
chen Film venwendet. 

STAND DER TECHNIK 

[00021 Die Verzogerung von Signalen, die durch Leitungen verlaufen. die In Vorrichtungen angeordnet sind. 
verursachen in integrierten Halbleiterschaltkreisgeraten. insbesondere in Super-LSI-GerSteri ein sigrirfikantes 
Problem beim Verringem des Stromverbrauchs in dem MaBe, wie die Leitungen dunner werden und integner- 
ter werden. Insbesondere fuhrt bei einem Logikgerat hoher Geschwindigkeit. die RC-Verzogerung aufgrund 
des Widerstandes und der Verteilungskapazitat der Leitungen zu grdfiten Schwierigkeiten. Es ist daher vor- 
dringlich efforderlich, ein Material einer niedrigen Dielektrizitatskonstante ftir die Isolationsmatenalien zwi- 
schen den Leitungen zu venwenden. urn die Verteilungskapazitat zu verringem Bislang ^"^f 'f°^!^ 
render Film in einem integrierten Halbleiterschaltkreis ein Siliziumdioxidfilm (SiO,) ven^/endet em Tantaloxid- 
film (TaPs). ein Aluminiumoxidfilm (Al,0,). ein Nitridfilm (Si,NJ und ahnliche Filme Als ein "fojje^^f «".^'f^'- 
schen Leitungen mehrerer Lagen wurden insbesondere ein Nitridfilm oder ein Siliziumdioxidfilm als e n Filn^ 
mit einer niedrigen Dielektrizitatskonstante verwendet oder untersucht, der mit einem organischen Matenal 
Oder Fluor dotiert werden ist Femer wurden als isolierender Film zum weiteren Absenken der Dielektnzitats- 
konstante ein Fluorharz. ein hergestellt dutch das Backen eines aufechaumenden organischen Siliziumdioxid- 
filmes. ein pordser Siliziumdfoxidfilm hergestellt durch das Abscheiden von feinen Siliziumdioxidpartikein, etc. 
untersucht. 

[00031 Andererseits ist Diamant aufgrund seiner exzellenteren Warmeleitfahigkeit und groBeren mechani- 
schen Stari<e als andere Materialien ein Material, das geeignet ist zur Winneableitung fur hoch integnerte 
Halbleitergerate und grolie Mengen von Warmeerzeugung und ist daher in den vergangenen Jahren unter- 
sucht worden. Beispielsweise schlagt die JP-A Nr. 6-97671 einen Diamanffilm einer Dicke von 5 pni vor durch 
ein Filmherstellungsverfahren wie z. B. ein Sputterverfahren. ein lon-Plating-Verfahren oder em Verfahren mit 
einem lonenclusterstrahl. Ferner schlagt die JP-A Nr. 9-263488 ein Filmherstellungsverfahren vor, bei dem fei- 
ne Diamantpartlkel auf ein Substrat zerstaubt werden und Diamantkristalle aufwachsen. indem sie als Nukle- 
ationskeme venwendet werden. indem Kohlenstoff durch ein CVD-Verfahren (Chemical Vapor Deposition) zu- 
geliefert wireJ Die voriiegenden Erfinder haben eine spezifische Dielektrizitatskonstante von 2,72 erreicht durch 
einen feinen Diamantpartikelfilm einer porosen Stmktur wie er bereits in der JP-A Nr. 2002-110870 offenbart 
ist Ferner da feine Diamantpartlkel sich nicht miteinander verbinden, fiihrt dies zu dem Problem, dass die 
Filmstabilitat sinkt. Um das Problem zu losen schlagt die JP-A Nr. 2002-289604 ein Verstarkungsverfahren vor. 
indem die feinen Diamantpartlkel durch eine Behandlung mit Hexachlorodisiloxan miteinander vernetzt werden 
und es wird gezeigt. dass eine spezifische Dielektrizitatskonstante, die mit derjenigen in der JP-A Nr. 
2002-110870 vergleichbar ist. auch durch diese Behandlung erreicht wird. 

[0004] Ferner haben die voriiegenden Erfinder berichtet. dass eine spezifische Dielektrizitatskonstante von 
2 1 erhalten wird durch Heizen und Reinigen von feinen Diamantpartikein in einer gemlschten SSure aufwei- 
send Schwefelsaure/Salpetersaure auf der Akademischen Konferenz (das 50. Treffen der Japanischen Gesell- 
schaft fur angewandte Physik und verwandte Gesellschaften. Pre-Text Nr. 2. Seite 913 (2003)). 

[00051 Die bisher bekannten Materialien mit einer niedrigen Dielektrizitatskonstante sind in der nachfolgen- 
den Tabeile aufgelistet. 
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Tabelle 1 



Name des Materials 


Spezifische Dielektrizitatskonstante 


Siliziumdioxid (Plasma CVD) 


4,2-5,0 


Fluor-haltiges Siliziumdioxid 


3.7 


Diamant (Einkristall) 


5,68 


Pordses Siliziumdioxid 


1,5-2,5 


Poroser Diamant 


2,1-2,72 


Polyimid 


3,0-3,5 


Polytetrafluorethylen 


1,9 


Gas 


1 



Patentdokument 1 : JP-A Nr. 6-97671 
Patentdokument 2: JP-A Nr. 9-263488 
Patentdokument 3: JP-A Nr. 2002-110870 
Patentdokument 4: JP-A Nr. 2002-289604 

OFFENBARUNG DER ERFINDUNG 

Untersuchungen zurweiteren Verbesserung der Integrationsdichte 
als der Wert von 3.7 fur das fluorhaltige Siliziumdioxid in der Tabelle liegt. Da der Sillziumdioxidfilr; an sich 
IZr^fno n^'^';-^'^"'^"'r ^^'^ Elektronegatlvitat umfasst, namlich SaSorund a^^^ 

verbleibteine Onentierungspolarisation und der Film ist als Film einer niedrigen Dielektrizitatskonstante 
re.chend. so dass poroses Siliziumdioxid untersucht worten ist. das durch Sn B\B^lrtS^Snv!nfSnTn pSti- 
kein erzeugt worden ist. Dieses istjedoch in seiner mechanischen Stabilitat unzure^hend t^^d bfeS 
Z-Z^r^"^ noch nichtven^rendet worden. Femer. obwohl PolytetrafluorethySrate l^Fluor^a^ da^ 
di weS ^df J? T spezmsche Dielektnzitatskonstante acLeist. kann es rSchUer^ei- 

det werden. da es eine strenge Bedingung fur die erforderiiche Hitzebestandigkeit von 300-C bis 400'Coder 
S«i Innor'" "^'^ ?J«^^?«^tellungsprozess nicht erfOllt. Obwohl Polyimid ein hlLbeSges Ha^lst wirS es 
be. 400<'C Oder hoher karbonisiert und kann ebenfalls nlcht venvendet werxJen. 

[0007] Als Ergebnis einer weiteren Untersuchung hat sich herausgestellt. dass die dielektrische Durch 
schlagsspannung und der Isolationswiderstand unzureichend sind. Oils liegt daran dass fSnfSamant^S^ 
SartTtTr M '''^P'^'* ^'^ Vemnreinigung enthalten. so wie Is in der' JP A Nrll^^a^nZ 
Ji t D'amantpartikel als ein grobes Rohmaterial durch eine konzentrierte SchwefelsSure Sder 

e ne konzentnerte Salpetersaure oxidiert werden. urn diese Vemnreinigungen zu entfernen ir<^S^ te^^^^ 
n jht ausreichend. Obwohl verschiedene Verfahren wie z. B. eine Zunahme der OxidationstemperaSr bei der 
Saurebehandlung untersucht worden sind. ist ein ausreichend hoher elektrischer Wideiten3St und Lfn^^^ 
ausreichend hohe dielektrische Durchschlagsspannung bisher nicht er^JchVworder^^^ 

[00081 Im Veriaufe solcher Untersuchungen haben die voriiegenden Erfinder herausgefunden dass wenn 
0,l'JiZ"S^ behandelt werden. H^ydroxygruppen und Cartxylg'n^ppt^'^^^^^^^^^ 

uoerriache gebildet werden. und dass. wenn sie femer mit Schwefelsaure behandelt werden Sulfonsaure- 
gojppen daruber hinaus zusatzlich gebildet werden. Das helBt. es wird angenommerdass eirieSom ver 
Sfzurnrvdro^hvn ''h Durchschlagsspannung nicht zunlmmt.'auch well Wassermotek^^^^^^^^ 
Salten s"nd ^y^^P^y"^'^^^" ^^PP^" ^^eisen und zu den Verunreinigungen. die als Spurenelemente ent- 

[0009] Zusatzlich ist in einer weiteren Studie herausgefunden worden dass die eiektrisrhpn Pin»n=rhaffo« 
unzureichend waren. indem die dielektrische DurchscLgsspannung bei 0 58 MV^^^^^^^^^^ 
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MV/cm Oder hoher liegen sollte und der Wert des Leckstroms als der Kehowert des '^"jf .^Jf.^^^^^f 
Vo- A/cm^ bei 0.58 MV/cm. obwohl er bei 1 0^ A/cm^ oder niedriger liegen sollte. wie durch das Symbol .□ in 
Ela^gezeigt. 

[00101 Als Ergebnis der Ursachenforschung durch die Verwendung von '"[_ra~!3''^°jy«f"^^^^^^^^^ 
wurde gefunden. dass ein breites Absorptionsspektrum fur Hydroxygruppen e.ner Wellenzahl 
cm-' zunimmt wenn gereinigte feine Diamantpartikel mit Hexachlorodisiloxan behandelt warden Es wird da- 
von ausgegangen. dass die Hydroxygruppen HO-Si-Bander bilden aufgrund der Hydro^yse von n-cht-reag.^^^^^ 
ten Cl-S?-Bandem des Hexachlorodisiloxan mit dem Wasserinhalt In der Luft. Im Verlauf der oben beschnebe 
nen Studie haben die vorllegenden Erfinder herausgefunden, dass der Leckstromj/emrsacht und d e dielekt- 
rische Durchschlagsspannung durch die Wassermolekule nicht erhoht worden ist. die eine Affinitat zu den Hy- 
droxygruppen und zu den Verunreinigungen aufWeisen. die als Spurenelemente enthalten sind. 

Mittel zum Losen der Probleme 

room IVlit dem Ziel. die Erzeugung der Wasserstoffionen zu unterdrucken. haben die v°rli?g«"^®"..^J"^^'' 
Sne ems^hatte Studie durchgefuhrt. und als Ergebnis einen exzellenten Film einer niedngen Dielektriz. tatskon- 
SeeSkeMerzumindest feine Diamantpartikel und Poren autweist, in denen der Film der n-edngen^^^^^ 
eSwzitatskonstknte Metalle zumindest einer Substanz enthalt. ausgewahit aus der Gruppe bestehend aus 
verschiedenen Metall-Karbonat^ubstanzen und verschiedenen MetalkSulfat-Substenzen. dje be. Raumtem^^ 
peratur eine Loslichkeit in Wasser von 1 g/100 g oder weniger ""'^..^'^''^"J^^^^^^ 
Erfindung erzieit. Wahrend die meisten Metalle mit der Ausnahme einiger Metelle als Sement tKler ate ein in 
Wasser gelostes Metallion eine elektrische Leitfahigkeit aufweisen. sind MetaHox.de oder ihre 'n Wasser un- 
loslichen Metallsaize Isolatoren. In der Erfindung kann die elektrische Durchschlagsspannung m^^^^ 
onswiderstand verbessert werden. indem die Carboxylgmppen und die Sulfongruppen als 'o^^'^he Gruppen 
auf derOberflache derfeinen Diamantpartikel nicht-ionisch gemacht werden. d. b-n-chtwasserloslich oder we- 
niger wasserloslich. Als Ergebnis der Studie der Beziehung zwischen der Loslichkeit ^m Wasser und der d^e- 
lektrischen Durchschlagsspannung und des Isolationswiderstandes der Metallj<artjonat-Salze oder M^^^ 
tall-Sulfat-SaIze als dem Standard fur das geringere Loslichmachen wurde em Effekt gefunden. niit dem s^e 
verbessert werden. wenn sie zumindest 1 g/1 00 g oder weniger bei Raumtemperatur betragt Es ist bevo^ugt 
dass die Wasserioslichkelt der Metallkartjonate oder der Metallsulfate niednger ist und es ist ferner besondere 
bevorzugt. wenn sie 0.01 g/100 g oder weniger betragt. und es konnen auch solche setn, die als unloslich be- 
kannt sind. 

[00121 Das in dem Film einer niedrigen Dielektrizitatskonstante enthaltene Metall der Erfindung ist besondere 
bevorzugt zumindest ein MItglied der Gruppe aufweisend Kalzium. Strontium. Banum. Quecksilber. Silber. Blei 
und Radium. Jedes der Karbonate dieser Metalle hat eine Loslichkeit in Wasser bei Raumtemperatur zwischen 
10^ bis lO-* g/100 g und jedes ihrer Sulfat-Saize hat eine Loslichkeit in Wasser bei Raumtemperatur zwischen 
0.6 bis ^0■* g/100 g. welche fur das Ziel der Erfindung geeignet sind. Unter den Metallen sind Kalzium, Stron- 
tium, Barium und Silber am meisten bevorzugt. 

[00131 Als ein Verfahren. damit die Metalle in dem Film der niedrigen Dielektrizitatskonstante enthalten sind. 
wird nach dem Bilden eines feinen Diamantpartikelfilms mit Poren durch ein bekanntes Verfahren. ein wasser- 
losliches Salz eines Metalls wie z. B. eines Hydroxides, eines Hydrochlorides und eines Nitrates mit der Los- 
lichkeit in Wasser des Metallkarbonats oder des Metallsulfats von 0.1 g/100 g oder weniger ausgewahit und in 
Wasser gelost. Die Losung wird in die Poren des Films aus feinen Diamantpartikein impragniert und binde mit 
den Karboxylgruppen oder/und den Suifonsauregnippen. die an die Oberflache der feinen Diamantpartikel ge- 
bunden sind und macht sie dadurch unloslich. gefolgt von einem Schritt des Waschens mit Wasser und einem 
Trocknungsschritt. Dadurch kann ein Film einer niedrigen Dielektrizitatskonstante. der einer Behandlung zum 
Unloslichmachen mit einem Metallsalz untenworfen worden ist, gemaR der Erfindung erhalten werden. 

[00141 Die Behandlungslosung, die gemaft der Erfindung venwendet wird. umfasst beispielsweise eine wass- 
riqe Losung von Kalziumhydroxid. Kalziumchlorid. Kalziumnitrat, Strontiumchlorid. Strontiumnitrat. Banumhy- 
droxid. Bariumchlorid. Bariumnitrat. Quecksilbernitrat. Silbernitrat. Bleinitrat und Radiumchlorid. Die Konzent- 
ration der Behandlungslosung ist vorzugsweise zwischen 0.1 Gew.-% und 20 Gew.-%. In einem Fall in dem 
die Konzentration weniger als 0.1 Gew.-% betragt. ist die Behandlungsrate niedrig. was nicht bevorzugt ist Fur 
den Fall, dass die Konzentration der wassrigen Losung 20 Gew.-% iiberschreitet oder eine gesattigten Kon- 
zentration. wird es schwierig, Oberschusssalze. die in die Poren eingedrungen sind. mit dem Wasser abzuwa- 
schen, was nicht bevorzugt ist. 
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. Ein Film aus feinen Diamantpartikein mit Poren wird hergestellt durch das Beschichten und Trocknen 

Glassubstrat mit einem Schaltkreis oder einem leitenden Film. Der Film aus feinen Diamantpart kein kann dT 
rekt m.t der Behandlungslosung der Erfindung behandeit werden. die oben beschn^brSnlst bder 
ernA^T'T''''" "fH" ''^^ ^'""^ DiamantpartikTmlnSlc^^Lti^^ 

SL.ntn«,^^^^^^ r^^^^^ beispielsweise ein Verfahren des Eintauchens eines Films aus feS 

sc^SSs Jer Beh^^^^^^^^^ Behandlungslosung. ein Verfahren des 

vSen des ^^^^2 Konzentration gemaft der Erfindung auf dem Film oder ein 

verfahren des Zerstaubens und Aufspruhens der Behandlungslosung der Erfindung auf den Film. 

[00161 Die Erfindung umfasstfemer ein elektronisches Bauteil. das als Bestandteil den oben beschriebenen 

terTch'aS^"^^^^^^^^ 

terschaltkreis einer hohen Integratronsdichte und einer hohen Betriebsgeschwindigkeit am meisten aeeianel 
KondensiteJ'm^^ ein gew6hnliches Halbleitergerat oder eine Mikromaschine LTn oder^STewlhSr 
fo?nf n » iTf" ^'"^^ "'edrigen Dielektrizitatskonstante, der das oben beschriebene MetaH und 
feme D.amantpart.kel enthalt und Poren aufv^eist (einen porosen Film aus feinen DiamantpartS) 

tikJ 2it ^nlr0ZuT-n^^'^^^l: "^^^ Erfindung ven/.endet werden sind. vorzugsweise Festkorperpar- 
n«rlin nf r H ^ ""^ "'^ ^'"^ ^" Reinheitsgrad von 95% oder mehr 

z3s:zi^rn4^^^^^^^^ 

[00181 Da der Film aus feinen Diamantpartikein der Erfindung Poren aufweist ist die Oberfl§che natQrIlch rau 
Sin oTrf f ""^'f?- 2" f^'^^^'" ein bekanntes Verfahren wie z l TsOG^e^^Tn 

'p^^Z^t^^Z^:::^^^^ ^^"'•^^^-) SPSG-Film-Verfahren (Boron 

des^ene^ZsSZS!*^^^^^^^ w*^"*??'"^ ^^^^^^ durchgefQhrt mit dem Ziel des Erhohens 
nil • f fWnschen Widerstandes. d. h. urn den Leckstrom zu verringem und haben im Eraebnis ei- 

lI^Tr:.^Z Obeiflache der feinen Diamantpartikel elne Gruppe der allgemeinen Formel-X aufweist 

?er alfaSn^n ^Fo^^^ ^^^^^^^'^ °™PP« ""^ ^^"^^ d^"'^^'^ Erfindu° g S dS X 

PhlJo« Formel-X-Gruppe ist voizugsweise Wasserstoff. Fluor, eine C, bis C.-Alkoxyqruooe eine 

ScOR^ncnSSp^'^H °lc'o°^» Alkylphenoxygruppe (in der die Alkylgmp^e: C, bis ct^oS^ 

wSe^Shenkarin "'^ ^'^'P^^-y'^-PPe 'larstelltl. die einem Zu'stand elnerHlSaTdfu^^^^ 

[0021] In dem Verfahren der Herstellung eines Filmes mit einer niedrigen Dielektrizitatskonstante der Erfin 
S^airScS'^ °'^'"^"fP^'?k«' eine- Losungsmlttel. z. 1. Wasser.lspS.rrt un^^^ 
fin hiw K ? A au^getragen und getrocknet durch ein bekanntes Verfahren. urn einen Film zu bilden und 
Z^n n ' r^^"^ '^T'^ '^'^ Hydroxylgruppen auf der Oberflache der feinTn Siamantpa^^^ 

i«m e-nem gasformigen Zustand oder einem fliissigen Zustand. Als Reaktionsbedingungen werdeTiS dS^ 

umft? t 'Jf^ hydrophobe Agens zum Bilden der OSiRa-Gruppe als X in der -X-Gruppe der allgemeinen Formel 
SiXt a hex^derhen^^^^ Tri"iethylmonochlorsilaS'und Dim'etJ^SloSn 

nSS I . ® hepta)alkyldisilazan wie z. B. Hexamethyldisilazan und Heptamethyldisilazan Dialkvlami- 
notrialky^ilan w.e z. B. Dialkylaminotrimethylsilan. Trialkylmonoalkoxysilan. wie z B TdmeSonS 
silan N.O-b^(tnalkylsilyl)acetoamid. wie z. B. N,0-bis(trimethylsilyl)acetoam d N sSrTalSSS 

zol und Butyldimethylsilylim.dazol. aryliertes Alkylmonohalogensilan. wie z. B. Triphenylmonoc^lorsnan 
phenylmonochlordimethylsilan und Diphenylmonochlormonomethylsilan und arj^ierterMono^Sar^^^^^ 
etky^llan ' ' "^^^^Phenyldimethylmethcxysilan und Diphenylmonor^eZ^S^nor^ 
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[00231 Femer umfasst das hydrophobe Agens zum Bi-den der A.ko,^gm J^^^oIoTg ^ppT^d^^ 

wie z B. Diazomethan Oder Diazoethan. ^as hydrophobe A^^^^^ 

X-Gruppe umfasst Acetylchlorid. P'^P;°"'«°*^tSof fr?^^^^^^ Ethyli- 
das die OCONHR-Gruppe als die X-Gruppe bildet. ""^Jf^^* ^ "^''f ist. Wasserstoff- 

socyanat. Propylisocyanat oder Butylisocyanat. Femer kann fur den FalK Ji;^^f,®^^;3 ^ Ruor ist. kann 
gas sua;. DisJan oder Lithiumaluminiumhydrid verwendet """^J";,**^^^^ 

Fluorgas. Xenor^fluorid. Tetrafluorsilizium ^T!!,^- ITrch ^as Bescht £ md Trocknen der 

det werden. Der Film aus feinen Diamantpartkein hat P^-^^"' ^'''J"^^^^^^ 

wassrigen Losung auf einem einkristallinen S'liz'^s^b^^^^^^ ^, 
Glassubstrat mit einem Schaltkreis oder einem leitenden Film. .^"Vbeha^^^^ werden oder der Film 

rekt mitdem oben beschriebenen ^y<^™Pj\°J'«" ^^^^^^ von 
aus feinen Diamantpartikein kann durch Vemetzen der P^rtike^ vereta^^^ hydrophobe 
Hexachlordisiloxan. 1.3-DichrortetramethyW.s.loxan °f ^ °^ °2tT^^^^^^^^^^ zL Eintau- 

Behandlung. Das Verfahren zur Mrophoben Behandlung umfasst ^^^^^^ eineLosung eines 

Chen des Films aus feinen Diamantpartikein. a^^^^" S"bstrat bes^^^^^^^^^ 9 ^.^ 

sphare fOr den Fall einer gasformigen Substanz. wie z. B. Wasserstoff oder Fluor. 
10024, Sulfoxy.gn.ppen oder Karboxylgruppen konnen man^^^^^^^^ 

tikel anwesehd seln. die In der Erflndung wie oben Suecksilber Silber. Blei und Ra- 

mindest ein Mitglied der Gruppe bestehend ^ufKalzium. Strontium. Ba^^^^ 
dium ebenfalls mit den Gmppen verbunden werden. Verfahren. n^^^^ 

rigen Dielektrizitatskonstante eingebaut werden. k^^^^^^^ ^,^33 ^33. 

Verfahren zum Bliden eines Films mit feinen D'^mantpartikeln mit Por^^^^^ 

serloslichen Salzes. wie z. B. des Hydroxides, Wa«^«^^^^^^^ feinen Diamant- 

AufI6sen desselben in Wasser. das Impragnieren de Losung ^'l™®"^;®!;^^^^^^ die an die 

partikeln. das Binden des iVietalls mit den Karboxyigruppen ""^^^J.^^^^^^^^^ das 
Oberflache der feinen Diamantpartikel gebunden sind. urn das MeteH ""'°f^^.^^ J" "^^^^^ Me- 
Waschen mit Wasser und das Trocknen des Filrn oder em ^erff hren d«s h^^^ 
tallsalzlosung in eine Dispersionsflussigkeit der feinen Diamantpartkel. den Fa l d^ m 
handlung und die Behandlung mit einem hydrophoben Agens ^"Jf '^"'^ beSe^^^^^^^^ 

rische Durchschlagsspannung. 

[00251 Die Erfindung umfasst femer ein elektronisches Bauteil rjit -'"^f"^^^^^^ 

eignet. Es kann sich jedoch auch urn em gewohnliches !f fj^^* °f^^' J^^^ der das iVletall 

kann keine ausreichende mechanische Starke erhalten werden. was fur eine praktische Anwenaung unz 



chend ist. 



[00271 Da der Film aus feinen Diamantpartikein gemati der ^^"^""g P°Jf" ^^^^ 

erhrrer^^^etfo^^^^^^^^^ 

BP?(^FiLverfahren (Boron Phosphate SG) oder ein P'-«"]f f ^ ^erendeTwer- 

schichten einer Dispersionsflussigkeit aus feinen Diamantpartikein von 5 nm oder weniger. etc. verwendet wer 
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den. 

?,?^S Die voriiegenden Erfinder haben eine ernsthafte Untersuchung des Verstarkungsagens fur den Film 
aus feinen Diamantpartikein durchgefuhrt mit dem Ziel. die elektrischen Eigenschaften zu verbessem und ha- 
rlZtt , ^'9^^"'* ^'"t" niedrigen Dielektrizitatskonstante entwickelt, derzumlndest feine Diamant- 

£.^Zf n" Po"^" 3Ufweist und gekennzeichnet wird durch eine Verstarkungsbehandlung des Vernetzens der 
SnSJ?!^^!^ M> > H TTl'^?'^^' '^"^ch das Behandein der Oberflache der feinen Diamantpartikel mit zu- 
iT?™ Thm M-^ u " w "^'^ ^'""^ zumindest durch nachfolgende aligemeine Forme! (a) darstel- 

len lessen, wodurch eine merkliche Verbessemng eraelt worden isf 
(a) aligemeine Formel: XnR3-nSi(OSi)mRj-nXn 

^' 9^"^^ 2ahl von 0 bis 3 ist. X stellt eine Halogengruppe. eine C, bis C. Alkoxygruppe 

Oder eine Phenoxygruppedar und R stent eine C, bis CeAlkylgruppedar) xaruppe 

SLrj^ 1" ""l®'"^' niedrigen Dielektrizitatskonstante mit einer ausreichenden Starke und 
a^teSf !Tf ^^^^^"^f^^^ Bgenschaften erhalten werden. indem die Oberflache der feinen Diamantp- 
wfri lolnlr alleme mit der Substanz behandelt wird. die durch die obige aligemeine Formel (a) dargestellt 
riaam«rnt To^lu^^^^^ zumindest einer der Substanzen. die durch die nachfolgende 

ber^orden^st '^^'^estem werden und der Substanz. die durch (a) dargestellt wird. die oben beschrie- 

(b) Eine Substanz dargestellt durch die aligemeine Formel: X3Si(OSi)mX3 
S^grtippe isO.^^"^^ ° ^ ^ Halogengruppe. eine C, bis C, Alkoxygruppe Oder eine Phen- 

S?in H?f c^t"^^^^®" ^""^ Behandein des Films aus feinen Diamantpartikein umfasst beispielsweise ein Ver- 
uncZi fhuS '^'"f ^if enthaltend zumindest die Verbindung der allgemeinen Formel (a) 

aen ^ner ni^l^^^^^^^^ als Verstari<ungsagens Bezug genommen wird). eih Verfahren zum Aufbrin- 

FlTssirelt iS«nH H^ Verstaricungsagens auf dem Film, ein Verfahren des Aufspruhens einer 

vSen iM^m p1 S""^*? ^rfindung venA^endet wird. auf den Film oder ein Behandlungs- 
hpS pl^;jr?^ K i T Verstarkungsagens alleine oder in einem Losungsmittel aufgelost als Dampf 
beim Erhitzen Oder bei Raumtemperatur ausgesetzt wird. «»» i-'anini 

n^niiriZuf, tn Vf^'schens der Verbindung der allgemeinen Formel (a) und der Verbindung der allgemei- 
^nZnnrf " w ^l'"' ^^'^""^ 2:98 bis 98:2 Gewichtsverhaltnis voriiegen. Es ist jedoch be- 

Shten Gewirht^^^^^^ "'^ Gewichtsverhaltnis basiert auf S,em 

del7S^5 lm?«J^L^ iTJ^h J Jf ""^-S'^^" ^^"^^ Oberflache der feinen Diamantpartikel behan- 

i^lTr^i . . Behandlung im Gaszustand ist es eiforderlich. die Dampfdriicke jeder Substanz bei der 

Sxa^S'^p^MJ^'^" ''"'"^^^^^^^ Hexachlordisiloxan hat eine hohere Reaktiiitatals Hexamethoxy- 
wfi^n w L f "y^^^'fyg^uPPe. Erstere setzt jedoch Wasserstoffchlorid frei und letztere setzt Methanol als 
?ndunn '^i^n J'w '^"/f " ''^^S''^^^ einer niedrigen Dielektrizitatskonstante ger^iB de Er- 

Ch?ori^n«; « "e^ste""ng eines Halbleiterschaltkreises ist letzteres als Behandlungsagens bevorzugt, da 
""f n^^nschte EfTekte erzeugen. In einer Situation, in der Chlorionen jedoch hinrei?hend 
einer MisThl'n"'^;;^ ^T/^^ ve^^endet. Dementsprechend kann fOr den Fall, dass Ersteris und Letzteres in 
t^^^t^uno JSZ^^^^^^ ""^l i^ischungsvertialtnis optional gemalJ der Situation der Prozesse zur 

Hersiellung verschiedener Halbleiterschaltkreise optional bestimmt werden. 

iusniUwf H^r !l."9®9e'?e"f a"9f meinen Formel (a) und/oder (b) ist X zumindest eine Halogengruppe 
hi« r M °™PPe bestehend aus Fluor. Chlor. Brom und Jod oder eine Alkoxygruppe mit einer C, 

?Gr d^e Alk'c^iJar^^^^^^^^^ Alkylgruppe. Fur den Fall, dass C mehr als 6 ist. s<^oh 

fur die Alkoxygruppe, als auch die Alkylgmppe. wird die Reaktionsrate mit der Hydroxygruppe verringert was 
weln D« f • ^^'"^'r^' die Phenoxygruppe (C.) eine Reaktlvitat und kann in STE^mdung verwenTt 
Sen in^be STdS ot^nT''' T'T^"' "^'°?«"g^"PPe o<ie. der Alkoxygruppe als X kann bes«mmt 
Chlorionen der oben beschnebenen Reaktivitat und der Situation im Hinblick auf das Entfernen von 

"^^^^ allgemeinen Fomiel (a) und/oder (b) m den Wert 3 iiber- 

Sjln H • ; S-loxankette verlangert, so dass die Viskositat zunimmt. wodurch das Imprignieren z^l 
vo^unnj; P D'^-^^^'P^rtikeln bei einer Behandlung im flussigen Zustand schwierig wird was nteStTe- 
vorzugt ist. Femer. auch im Fall einer Behandlung mit Dampfen der Siloxanverbindung. wird der Siedepunkt 
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erhoht. wenn m den Wert von 3 uberschreitet. was nicht bevorzugt ist. Dementsprechend ist der Fall, wenn m 
= 1 ist. d. h. eine Disiloxanverbindung. am meisten bevorzugt 

roo341 In der obiqen allgemeinen Formel (a) und/oder (b) ist es am meisten bevorzugt. dass X zumindest ein 
MiSd ist ausaSir der Gruppe bestehend aus einer reaktiven Chiorgruppe. einer Metoxygruppe Oder 
SJf E«^i)^g™'pTfun^^ R ist eine Kjdrophobe Methylgruppe Oder eine Ethylgruppe 2"-^-^ 'st es bevor- 
zuqt dass m = 1 ist. d. h. eine Disiloxanverbindung. Femer istes bevorzugt. dass n = 1 oder 2 'st. d- 2 oder 
4 ChlorgmS,en od^r Alkoxygruppen. wie z. B. Methoxygruppen oder Ethoxygruppen oder 4 oder 2 Methyl- 
gruppen oder Ethylgruppen. 

r00351 Der Film aus feinen Diamantpartikein mit Poren gemaft der Erfindung v/ird auf einem Halbleitersubstrat 
wie z B einem^inkristallinen oder polykristallinen Siliziumsubstrat gebildet. einem Halbleitersubsfra aus e^ner 
rrbindung eTnem QtSrzsubst einem keramischen Substrat und einem Glassubstrat oder auf emem Sub. 
«t«t mit Ainem Zwischenoroduktzur Herstellung eines Halbleiters mit zahlreichen Schaltkreisen. Eine kollo - 
daTe SLTg der feineTo^^^^ wird auf die Oberfliche des Substrates beschichtet nach der hydroph.- 

len Behandlung durch Oxidation. 

[0036] Zusatzlich zu der Behandlung des Rimes an sich , der abgeschieden worden ist das Besc^^^^^^^^^ 
der kolloidalen Losung der feinen Diamantpartikel. so wie es oben beschneben worden ist. mit der Verbindung 
der aCme inen Fo,^^^^ und/oder (b) der Erfindung. kann es manchmal erforderlich se.n die Haftung zw.- 
scSeli dersubstrat^^^^ Film zu iert^essem. In diesem Fall kann die Haftung zwischen dem Substrat und 
dfm Fih^ der f?nen Diamantpartikel vert,essert warden, indem femer eine Vorbehandlung mit der Verbindung 
droWqSn a iSm^^^^^^ (a) und/oder (b) unter alien, einer oder einer Mischung aus Hexachtord.si loxan 

2nd H^^me S^^^ zwischen der hydrophilen Behandlung und der Beschichtung_ durchgefuhrt wird. In 
Stesem^aTkaXtional ein Behandlungsschritt wie z. B. eine Trocknung und ein Envamien fur erne ausrei- 
chende Reaktion angewandt werden. 

100371 Fur den Fall, dass in der Erfindung X eine C, bis C, Alkoxygruppe P^'^^^^^f ^iPPe ^ 
meinen Formel (b) X3Si(OSi)mX3 ist. kann das Behandlungsagens ohne Vermischeri mit der Substanz (a) ver- 
3etwer?en Diese Substanz kann mit den Hydroxygruppen auf der Oberflache der emen Diamantpartikel 
b?i Raumtemperatur reagieren oder durch das Heizen urn ein Vemetzen zwischen den feinen Partike n durch- 
SrerpS den Fall, dass Hydroxygruppen oder Silanolgruppen. wie z. B. Reste "exachlordisiloxan au 
der^Oberfiache der feinen Diamantpartikel vert,leiben nach der Verstarkung. die auf der Oberflache gebildet 
worden ist S^^ sle hydrophob gemacht werden durch eine Behandlung mit Hexamethyldisilazan. Monome- 
thoxysilan, Monochlorsllan. etc.. 

r00381 Da Schwefelsaure oder Saipetersaure manchmal fiir den Reinigungsschritt der feinen Diamantparti- 
kel die in der Erfindung venA^endet werden. venvendet wird. konnen sulphonische Gruppen oder Karboxygrup- 
pen auf 5er Oberflachi gebildet werden. In diesem Fall kann zumindest ein Meta lion aus der Gruppe beste- 
hend aus Kalzium. Strontium. Barium, Quecksilber. Silber. Biei oder Radium an die Gruppen gebunden wer- 
Sen Das VeSren zum Behandein des Films mit einer niedrigen Dielektrizitatskonstante mit Metalhonen um- 
fasst beispielsweise ein Verfahren zum Bilden eines Films mit feinen Diamantpartikein m.t P°^«"-f,;;f " J/^^^^^^^ 
Auswahlen eines wasserlosllchen Salzes. wie z. B. eines Hydrides. Wasserstoffchlondes oder eines Nitrates 
des Metalls und das Auflosen des Metalls in Wasser. das Impragnieren der Losung in die Poren des Films der 
feinen Diamantpartikel und das Verbinden derselben mit den Karboxygruppen und/oder den Sulfongruppen. 
dlL an d\e Oberflache der feinen Diamantpartikel gebunden sind. oder das Hinzufugen der Losung des MetaH- 
salzes zu der Dispersionsfliissigkeit der feinen Diamantpartikel. In diesem Fall wird zum Entfernen von n.cht 
benotigten Metallsalzen ein ausreichendes Waschen mit Wasser angewandt. gefolgt von einem Trocknungs- 
schritt Fur den Fall des Durchfuhrens der Metallsalzbehandlung und der Behandlung des Binderis der feinen 
Partikel miteinander. kann jeder der beiden Schritte zuerst durchgefuhrt werden. wobei jedoch die Durchfuh- 
mng des Ersteren als ersten Schritt fiir die Behandlung leicht ist. 

r00391 Femer stellt die Kombination der iVIetallsalzbehandlung und der Behandlung rnit einem hydrophoben 
Agens mit Hexamethyldisilazan oder ahnlichem. so wie es oben beschrieben ist beide Effekte bereit. wodurch 
der isolationswiderstand und die elektrische Durchschlagsspannung weiter vertjessert wird. 

[00401 Die in der Erfindung venwendeten Diamantpartikel sind vorzugsweise Festkorperpartikel mit einer Par- 
tikelg4lle zwischen 1 nm bis 1000 nm gereinigt bis zu einem Reinheitsgrad bis zu 95% oder hoher. Die Poro- 
sitat des Films einer niedrigen Dielektrizitatskonstante gemaB der Erfindung liegt vorzugsweise zwischen 40 /. 
und 80% Fur den Fall, dass die Porositat 40% oder weniger ist. nimmt die dielektrische Konstante auf 3 oder 
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'•"»^L"^"' ''f "' ""^"^ '^''^ Verteilung der PartikelgrolSen der feinen Diamantpartikel breit 
nil! cT-^^i bevorzugt ist. Ferner kann fiir den Fall, dass die Porositat 80% oder mehr betragt. keine mecha- 
nische Starke erzielt werden, was fur die praktische Anwendung unzureichend ist. 

[0041] Obwohl Bin wassriges IVIedium im Allgemeinen verwendet wird. ist es zum Erzeugen des Kolloids der 
feinen Diamantpartikel bevorzugt, dass die feinen Diamantpartikel in dem Dispersionsmedium als primare Par- 
tikel der oben beschriebenen PartikelgroBe dispergiert werden. Sie konnen jedoch auch venA/endet werden 
wenn sie zu 30 nm bis 1000 nm in ihrer Erscheinung agglomeriert sind. um Sekundarpartikel zu bilden. Zur 
Dispersion kann em bekanntes Dispergiermittel fiir feine Partikel venwendet werden oder ein bekannter Modi- 

^ZltZnTT^^TJ^^?~fl^ ^'"^^ Bereiches verwendet werden. der die physikalischen Ei- 

genschaflen wie die Dielektnzitatskonstante. den elektrischen Widerstandswert und die dielektrische Durch- 
schlagsspannung nicht verschlechtert. 

("''"^.f D'a^iantpartikeln gemalS der Erfindung Poren aufweist. hat die Oberflache eine 

naturliche Rauhigkeit und wird dementsprechend vorzugsweise verdichtet. Zu diesem Zweck kann ein bekann- 

alsr Jn^v^rfl^ ?u l?^"^^?'^:!," °" SG-Film-Verfahren (Silicate Glass), ein 

BPSG-Film-Verfahren (Boron Phosphate SG) oder ein Plasma-CVD-Verfahren oder ein Verfahren des Be- 
schichtens einer Dispersionsflussigkeit aus feinen Diamantpartikein von 5 nm oder weniger. etc. venwendet 

WGIXiGn. 

[0043J Die Temperatur zum Behandein des abgeschiedenen Films der gebildet worden ist durch das Aufbrin- 
Si« vor'? '"^^-o^.**^'" Lfisung der feinen Diamantpartikel mit der Verbindung. die zumindest 

rif^h J?^ K I . ®' allgemeinen Formel (a) und/oder (b) enthalt. wird durchgefuhrt in einem Be- 

reich zwischen Raumtemperatur und 400 'C. Obwohl es vom Siedepunkt der Losung abhangt. die zum Ver- 
I^noish^Jn "i!;'^^ o^'^^I^^^ Behandlung vorzugsweise bei eIner Temperatur zwischen 

O^^^^nL JL^Jn^ o ^ f ^'"'"'t^"^" Reaktion. Femer kann der abgeschiedene Film aus feinen 

H n^lT bel Raumtemperatur mit einem Dampf oder einer Flussigkeit behandelt werden. die die Ver- 

tS^X-Cnnr^nn^^^ '^^^ unte™,orfen werden bei eIner Temperatur zwi- 

schen 40 C und 400 C. vorzugsweise zwischen ungefahr 50 "C und 150 "C. 

ESJlf*^ *^'® Erfindung umfasst femer ein elektronisches Bautell. das als Bestandteil den oben beschriebenen 
tlZ^ll'"^'' Dielektrizitatskonstante aufweist. Als elektronisches Bauteil Ist ein integrierter Halblei- 

terschaltkreis des mehrlagigen Leitungstyps einer hohen Integrationsdichte und des Typs einer hohen Be- 

Idi^l^S^Z ^^''^'L^'^k'"^!!^" 9e^'9"^*- ^'"^ ^"'^'^ ""^ e'ne Qbliche Halbleitervorrichtung 

wJtaS Mkromaschine hande^n Oder um einen ubiichen Kondensator mit einem Film einer niedrigen Dielek- 
Jeinen S^^^^^^^^^ aufwelsend feine Diamantpartikel und Poren (einen porasen Film aus 

Wirkung der Erfindung 

U^fm J^fir.^'"" ^"a ^'"li Diamantpartikein. auf dem die unlSslich machende Behandlung mit 

einem MetaMsalz gemalS der Erfindung angewendet worden ist, ist der Isolationswiderstand 1 0 bis 20-fach ver- 
ch«m Jrl^Eo""*^ dielektrische Durchschlagsspannung ist ebenfalls 3-fach gegenuber einem gewShnli- 
chem Film verbessert worden. Femer ist die spezifische Dielektrizitatskonstante als das bedeutendste Merk- 
mff .rnnoSh Tfl''°K°^^" l^^^^^J Diamantpartikein unverandert bei 2.0 vor und nach der Behandlung oder 
aufrecht Irhalten^ " °" ^'^ "'^""^^^ Dielektrizitatskonstante ist ausreichend 

i?SlS.i!f T "^"'f 5 "^^"^ fe'"en porosen Diamantpartikein. der mit einer Verbindung gemalS der 

H nn H , ,T^' ^.f ~PP« behandelt worden ist, welche hydrophober ist als die Hydroxylgruppe der Erfin- 
dung. der Isolationswiderstand 100-fach oder mehr verbessert worden und die dielektrische Durchschlaas- 
lulT^rS^a^ "l!!!^ "^^Z ^•^-^^''^^ '"ehr als das Obliche verbessert. um ein praktikables Niveau 
PMmc ! n "5 '2J"f ^P^^^S'^f'e dielektrische Konstante, die das wichtigste l\4erkmal des feinen porosen 
TQ^nH "'uK*^? I r 2.1 vor und nach der Behandlung. oder abgesenkt auf ungefahr 

1 ,9 und die Funktion als Film einer niedrigen Dielektrizitatskonstante wird hinreichend aufrecht erhalten Ferner 
.rZTJ"" ^^"^;5^Absenken des Leckstroms und eine Zunahme der dielektrischen Durchschlagsspannung 
m?n^nJ^ f f ^" ^ ^^"l^?** Sulfon-Gruppen oder Carboxy-Gruppen auf der Oberflache der feinen Dia- 
mantpartikel vorhanden sind, durch die Kombination mit der Behandlung mit dem IVIetallsalz wie z.B einem 
wfrclllillSS"^" Diamant ein guter Warmeleiter ist und die Warmeleitfahigkeit wird nicht 

verschlechtert. selbst wenn Poren gebildet werden. verglichen mit dem existierenden SOG-Filrn 
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Kurze Beschreibung der Zeichnungen 

r00471 FltKl ist ein Schaubild. das die Strom-Spannungs^harakteristika vor und nach einer Bariumbehand- 
Lng einS^ien FHms aus feinen Diamantpartikeln gemaH der Erfindung zeigt. Die Werte m Kiammern ze.- 
gen spezifische Dielektrizitatskonstanten. 

[00481 Flg^ ist ein Schaubild, das die Strom-Spannungs-Charakteristika des porosen Films aus feinen Dia- 
mantpartikeln gemaU der Erfindung vor und nach einer hydrophoben Behandlung zeigt. 

[0049] EiflJ ist ein Schaubild. das die Strom-Spannungs-Charakteristika des porosen ^"'"f "^^^^^ 
mLpaSf aus Beispiel 1 gemali der Erfindung zeigt {Symbol: .) und eines Rims einer niedngen Dielektn- 
zitatskonstante eines Vergleichsbeispiels 1 (Symbol: □). 

[00501 Elaa ist ein Schaubild. das die Strom-Spannungs-Charakteristika eines F"'"^ «^SfnSl?nn 

stante zS^er im Beispiel 2 eines porosen Films aus feinen Diamantpartikeln gemaft der Erfindung erhalten 

worden ist (Symbol: •). 

Erste Vorgehensweisen zur Durchfuhmng der Erfindung 

[00511 Beispiele der vorliegenden Erfindung werden .im Folgenden beschrieben. Die Erfindung ist jedoch 
nicht nur auf die Beispiele begrenzt. 

Beispiel 1 

Herstellung der kolloidalen Ldsung. 

[00521 In reinem Wasser in einem Quarzbecher werden 5 Gew.-% von gereinigten feinen D'amantpartkein 
und 1 Gew-% von Polyethylengylkol 600 elngefiillt. Der Becher wird in einen Ultraschallwellentank eingetaucht 
und fur eine Stunde ausreichend dispergiert. urn eine graue viskose Dispersionsflussigkeit zu erhalten. 

Spincoating-Schritt 

[00531 Ein griindlich gereinigtes Siliziumsubstrat wIrd auf einer Splndel eines Spincoaters a"geordnet: die 
oben beschriebene kolloidale Losung wird nach unten ausgegossen und das Substrat wird mit 1.500 Umdre- 
hungen/Minute gedreht. urn die Losung durch die Zentrifugalkraft gleichmaliig zu beschichten. 

Trocknungsschritt 

[00541 Das mit einer Losung aus feinen Diamantpartikeln beschichtete Siliziumsubstrat wird luftgetrocknet. 
iim einen Film zu bilden und daraufhin auf einer helBen Platte bei 3O0'C angeordnet und fiir eine Stunde ge- 
trocknet. 

Verstarkungsbehandlung fiir die Filmstruktur 

[00551 Das Siliziumsubstrat mit dem Film aus feinen Diamantpartikeln wird in einem GefaR angeordnet und 
dicht verschlossen: eine Vernetzung zwischen den Partikein wird herbeigefOhrt. indem der Film einem Dampf 
aus 1% Hexachlordisiloxan aufgelost in Dichlormethan bei Raumtemperatur fiir eine Stunde ausgesetzt wird. 
Daraufhin wird ferner eine Oberhitzungsbehandlung bei 300°C fiir eine Stunde angewandt. 

Behandlung mit einem Metallsalz 

[00561 Daraufhin wird das Substrat mit dem Film in einer 1%igen Bariumhydroxidlosung fiir eine Stunde bei 
Raumtemperatur eingetaucht. nach griindiicher Reinigung durch das Nach-unten-GieBen von reinem Wasser. 
Daraufhin wird das Substrat in reines Wasser bei Raumtemperatur fur eine Stunde eingetaucht urid gereinigtes 
Wasser wird ferner nach unten gegossen fiir ein ausreichendes Reinigen. gefolgt von einem Trocknungsschntt 
bei lOCC fiir eine Stunde. 

Messen der Strom-Spannungs-Charakteristik 
[00571 Eine Quecksilberelektrode wird auf dem Film in atmospharischer Luft angeordnet und eine Spannung 
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wird zwischen ihr und einem Siliziumsubstrat angelegt. urn die Spannung, den Stromwertund die dielektrische 
Durchschiagsspannung zu messen. die durch die zuvor gemessene Filmdicl<e dividiert wird urn die Elektrolv- 
seintensitat zu berechnen. "-vnuiy 

(0058J Eigj. zeigt die Eigenschaft des Films bei einer Dicke von 540 nm. erhalten in Beispiel 1. In dem po- 
rosen Filrn aus feinen Diamantpartikein. der mit Bariumhydroxid behandelt worden ist. wird die dielektrische 
Durchschiagsspannung urn einen Faktor 3 oder mehr verbessert von 0,32 MV/cm auf 1,02 MV/cm verglichen 
?.^fZ 2^°'^ Behandlung. Wahrend der Leckstrom. der den Isolationswiderstand darstellt. ungefahr 
i i n-4 ^^"""2 ^^'T" ^"'^''schied bei 0.01 MV/cm zeigt. hat er ungefahr 20-fach abgenommen von 

1-10 A/cm auf 2- 1 0* A/cm^ bei 0.3 MV/cm. Femer wurde die spezifische dielektrische Konstante verbessert 
von 2,0 vor der Metallsalzbehandlung auf 1 ,8. 

Beispiel 2 

[0059] Das Experiment wurde mit denseiben Verfahrensschritten durchgefuhrt, mit der Ausnahme der Durch- 
fuhrung der Metallsalzbehandlung mit 0,17% Kalziumhydroxid anstelle von 1% Bariumhydroxid im Beispiel 1 
Die Fiimdicke betrug 430 nm. Als Ergebnis wurde gefunden, dass die dielektrische Durchschiagsspannung 
^'i-^T. • 2 '^"^ ^"^ ^^"^"^ verbessert hat und der Leckstrom bei 0,82 MV/cm von MO"* A/cm^ auf 
7-10 A/cm abgenommen hat. ebenfalls aufgrund der Behandlung mit Kalzium. 

[00601 Beispiele der Erfindung werden im Folgenden beschrieben. Die Erfindung Ist jedoch nicht nur auf die 
Beispiele begrenzt. 

Beispiel 3 

Praparation der kolloidalen Losung 

Wasser werden in einem Quarzbecher 5 Gew.-% von gereinigten feinen Diamantpartikein 
emgefullt und 1 Gew..% von Polyethylengylkol 600. Daraufhin wurde der Becher In einen Ultraschallwellentank 
halten " hinreichend fQr eine Stunde dispergiert. urn eine graue viskose Dispersionsfliissigkeit zu er- 

Spincoating-Schritt 

[00621 Ein ydllstandig gereinigtes Siliziumsubstrat von ungefahr 20 mm^ wurde einer hydrophilen Oberfla- 
chenbehandlung ausgesetzt und auf einer Spindel eines Spincoaters angeordnet; die oben beschriebene kol- 
loidate Losung wurde nach unten gegossen und das Substrat wurde mit 1.500 Umdrehungen/Minute gedreht 
urn die Losung durch die Zentrifijgalkraft gleichmaBIg zu verteilen. » . • 

Trocknungsschritt 

(00631 Das mit einer Flussigkeit aus feinen Diamantpartikein beschichtete Siliziumsubstrat wurde in Luft ge- 
trocknet, urn einen Film zu bilden und daraufhin auf einer heiCen Platte bei 300' angeordnet und fur eine Stun- 
de getrocknet. 

Verstaricungsbehandlung fQrdie Flimstruktur 

[0064] Das Siliziumsubstrat mit dem Film aus feinen Diamantpartikein wurde in einem dicht verschlossenen 
Sfn w uT'J""? Vemetzung zwischen den Partikein durchgefuhrt. indem der Film einem Dampf 

yon 1 /o Hexachlordisiloxan (HCDS) aufgelost in Dichlormethan fur eine Stunde bei Raumtemperatur ausge- 
setzt worden 1st. woraufhin femer eine Oberhitzungsbehandlung bei 300'C fur eine Stunde durchgefuhrt wur- 

Hydrophobe Behandlung 

Hivfr^lth^n" r''^M?.^o?^*'^I.'^'* "^^"^ ^'"^"^ ^^^^"^ angeordnet. das eine flussige Mixtur von 
1 /o Hexamethyidisilazan (HMDSyOichlormethan enthalt und dicht verschlossen wurde und einem Dampf aus- 
gesetzt bei einer Raumtemperaturfiir eine Stunde, um eine hydrophobe Behandlung durchzufuhren. Daraufhin 
wurde femer eine Uberhitzungsbehandlung bei 300'C fur eine Stunde durchgefuhrt 
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Messung der Strom-Spannungs-Charakteristika 

[00661 Eine Quecksilberelektrode wurde auf einem Film in einer Luflatmosphare angeordnet ""d ein« Span- 
ning wurde zwischen der Hektrode und einem Siliziumsubstrat angelegt. urn die Spannung den Stromwert 
SnS drdTJe^Ssche Durchschlagsspannung zu messen. die durch eine zuvor gemessene F.lmd.cke d.v.d.ert 
wurden, urn die Elektrolyseintensitat zu berechnen. 

[00671 Ela^ zeigt die Strom-Spannungs-Charakteristika des Films bei einer Dicke von 430 nm. der in Bei- 
spje. 3 eTStn worden ist. In dem porosen Film aus feinen Diamantpartikeln. auf den ^l^rophobe^^^^^^ 
handlung angewandt worden ist. wurde die dielektrische Durchschlagsspannung um ungefahr e nen F^^^^^^ 
verbessirt v?n 0.57 MV/cm auf 1 .03 MV/cm. Der Leckstrom. der den Isolationswide^tand darstellt wurde vo^^^ 
M0-' A/cm^ auf 2-10^ A/cm^ bei einer Spannung von 0.1 MV/cm abgesenkt und auf ungefahr ein Hundertstel 
abgesenkt von 1 • 1 0"' A/cm^ auf 1 • 1 0'^ A/cm^ bei 0.23 MV/cm. Femer blieb die spezifische D«elek^iz.tatskons- 
tante unverandert bei 2,0 vor und nach der Behandlung. Wie durch die unterbrochene Lime m Ebki darge- 
steilt erfullt die Erfindung die Anforderung. da eine dielektrische Durchschlagsspannung von 1 MV/cm Oder 
melV; veriangt wird. Femlr. wahrend ein Leckstrom von 1 0- A/cm^ oder weniger im Allgememen verlangt w.rd. 
konnte dies erreicht werden bei einer Spannung von 0,4 MV/cm oder weniger. 

Beispiel 4 

[0068] Das Experiment wurde mit denselben Verfahrensschritten durchgefuhrt mit der Ausnahme einer Be- 
handlung mit einem Gas aus 1% Trimethylmonochlorsilan/Toluol-Losung anstelle von 1% He>ranmethyldisila- 
zan in Beispiel 3. Die Filmdicke betrug 530 nm. Im Ergebnis wurde durch die Behandlung Tnmethy^mo^ 
chlorsilan 1.11 MV/cm fiir die dielektrische Durchschlagsspannung erreicht, was hoher ist als 1 MV/cm und 
1 .1-10-^ A/cm^ des Leckstroms wurde bei einer Spannung von 0,2 MV/cm en^eicht 

Beispiel 5 

Herstellung der kolloidalen Losung 

[00691 In reines Wasser in einem Becher aus Quarz wurden 5 Gew.-% gereinigte feine Diamantpartikel ein- 
gefulltund 0.1 Gew.-% Dimethylamin und 1 Gew.-% Polyethylengylkol mit einem Molekulargewicht von 5 Mil- 
lionen. Der Becher wurde in einen Ultraschallwellentank eingetaucht und ausreichend fur eine Stunde disper- 
giert, um eine graue viskose Dispersionfliissigkeit zu erhalten. 

Spincoating-Schritt 

[0070] Ein vollstandig gereinigtes Siliziumsubstrat wurde in ungefahr 20 mm* geschnitten, einer hydrophilen 
Oberflachenbehandlung ausgesetzt und daraufhin auf einer Spindel eines Spincoaters angeordnet Die oben 
beschriebene kolloidaie Losung wurde nach unten gegossen und das Substrat wurde mit 1.500 Umdrehun- 
gen/Minute gedreht, um die Losung durch die Zentrifugalkrafl gleichmaBig zu beschichten. 

Trocknungsschritt 

[0071] Das mit einer Flussigkeit aus feinen Diamantpartikeln beschichtete Substrat wurde in Luft, getrocknet. 
um einen Film zu bilden und daraufhin auf einer heiUen Platte bei 300* angeordnet und fur eine Stunde ge- 
trocknet. 

Verstarkungsbehandlung fur die Filmstruktur 

[0072] Das Siliziumsubstrat mit dem Film aus feinen Diamantpartikeln wurde in einem dicht verschlossenen 
Gefall angeordnet und eine Partikeldurchdringung zwischen den Partikein durchgefuhrt. indem es ausreichend 
einem Dampf von 10% Dichlortetramethyldisiioxan (DCTMDS) aufgelost in Dichlormethan bei Raumtempera- 
tur fur eine Stunde ausgesetzt wurde. Daraufhin wurde eine Oberhitzungsbehandlung bei 300''C fur eine Stun- 
de angewandt. 

Messung der Strom-Spannungs-Charakteristika 

[0073] Eine Quecksilberelektrode wurde auf einem Film in atmospharischer Luft angeordnet und eine Span- 
nung wurde zwischen der Elektrode und dem Siliziumsubstrat angelegt. um die Spannung, den Stromwert und 
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die dielektrische Durchschlagsspannung zu messen. die durch sine vorher gemessene Filmdici<e divldlert wur- 
den, urn die Elelttrolyseintensitat zu berechnen. 

[00741 Eia^ zeigt die Strom-Spannungs-Ciiarakteristil<a des Films bei einer Dicke von 510 nm. der im Bei- 
spiel 5 erhaiten worden ist. In dem porosen Film aus feinen Diamantpartikein, auf den eine DCTMDS-Behand- 
iung angewandt worden ist. wurde die dielektrische Durchschlagsspannung urn den Faktor 3,5 oder mehr von 
0,57 MV/cm auf 2.0 MV/cm (Messgrenze) verbessert verglichen mit dem Film im vergleichenden Beispiel 1 
das nachfolgend beschrieben wird. Der Leckstrom, der den Isolationswideretand darstellt. wurde von 1-10"' 
A/cm auf 7-10 A/cm^ bei einer Spannung von 0.57 MV/cm abgesenkt und auf 1 -1 0"' A/cm^ bei 1 MV/cm ab- 
gesenkt. wenn sie in der gleichen Weise verglichen werden. Ferner blieb die dielektrische Konstante unveran- 
dert bei 2,0 vor und nach der Behandlung. Wie durch die durchbrochene Linie in Fia. 3 dargestellt, erreichen 
sowohl die dielektrische Durchschlagsspannung als auch der Leckstrom ein praktikables Niveau gemaB der 
Erfindung,.wobei 1 MV/cm oder hoherfiirdie dielektrische Durchschlagsspannung und MO"* A/cm^oder we- 
niger fur den Leckstrom ailgemein verlangt werden. 

[00751 Dariiber hinaus hatte der porose Film aus feinen Diamantpartikein aus diesem Beispiel keine Nachtei- 
le wie Z.B. eine ZerstSmng der Bander zwischen den Partikein und zeigte eine hinreichende Starke beim Mes- 
sen durch das Kontaktieren der Messprobe fur die elektrischen Eigenschaften oder bei der Reibung durch die • 
Beruhrung mit einem Finger. 

Beispiel 6 

[00761 Das Experiment wurde mit denselben Verfahrensschritten durchgefilhrt mit der Ausnahme einer Be- 
handlung mit einem Gas aus einer flussigen Mixtur aus einem 1 Gew.-% DCTMDS und 1 Gew.-% Hexachlor- 
disiloxan anstelle von 10% DCTMDS In Beispiel 5. Als Ergebnis der Messung betrug die Filmdicke 680 nm und 
die spezifische dielektrische Konstante war 2,1 . 

(00771 Eine dielektrische Durchschlagsspannung von 1 ,43 MV/cm wurde erreicht, was hoher ist als 1 MV/cm 
und em Leckstrom von 2-10-'' A/cm^ wurde erreicht, was wenlger ist als 1 lOf* A/cm^ bei einer Spannung von 
1 MV/cm. ** 

[00781 Femer hatte der porose Film aus Diamantpartikein des Beispiels keine Nachteile, wie z.B. eine Zer- 
stomng der Verbindung zwischen den Partikein und behielt eine ausreichende Starke, selbst bei der Reibung 
durch die BerQhrung mit einem Finger. 

Vergleichsbeisplel 1 

(00791 Das Experiment wurde mit denselben Verfahrensschritten durchgefiihrt mit der Ausnahme der Be- 
handlung mit einem Gas aus 1 Gew.-% Hexachlordisiloxanlosung anstelle von 10 Gew.-% DCTMDS In Beispiel 
5. Die Filmdicke war 510 nm. Der porose Film aus feinen Diamantpartikein hatte eine dielektrische Durch- 
?vl ^'^"^ Leckstrom von MO-* A/cm^ und konnte nicht die Anforderung von 

1 MV/cnrifurdie dielektrische Durchschlagsspannung und l -IO-^A/cm* Oder weniger fur den Leckstrom als den 
praktischen Standard erfullen. 

Industrielle Anwendbarkeit 

[00801 Gemall der Erfindung wurde eine spezifische dielektrische Konstante von 1 ,8 zum ersten Mai en-eicht 
durch die Venwendung eines porosen Films aus feinen Diamantpartikein. Dies ist ein anorganischer Film einer 
medrigen Dielektnzitatskonstante mit einer hohen Warmbestandigkeit und hoher Warmeleitfahigkeit. Ferner 
hat die dielektnsche Durchschlagsspannung 1 MV/cm als praktischen Standard erreicht und femer war der 
Leckstrom bei ungefahr lO"* A/cm^ bis ^0r^ A/cm^ bei einer praktikablen Spannung. Dies ermoglicht nicht nur 
die Merstellung von Halbleitervomchtungen mit mehriagigen Leitem oder Halbleiterkondensatoren sondern 
Konde^^toren elektronlsche Bauteile fur allgemeine Zwecke. wie z.B. hochleistungsShige 

(00811 GemaB der Erfindung wurde eine spezifische dielektrische Konstante von 2.0 erreicht durch die Ver- 
wendung eines porosen Films aus feinen Diamantpartikein. Dies ist ein anorganischer Film mit einer niedrigen 
Dielektnzitatskonstante. der eine hohe Hitzebestandigkeit und eine hohe warmeleitfahigkeit aufweist. Femer 
wurde eine dielektnsche Durchschlagsspannung von 1 MV/cm als einem praktikablen Standard erreicht und 
femer wurde ein Leckstrom von 10^ A/cm^ bis 10-» A/cm^ bei einer praktikablen Spannung erreicht. Dies er- 
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moglicht nicht nur die Herstellung von Halbleitervorrichtungen mit ^^^^^^^''tilloTrn'SZ ^wSflSJet B 
satoren. sondem auch andere hochleistungsfahige elektronische Bauteile fur allgemeine Zwecke. wie z.b. 
hochleistungsfahige Kondensatoren und Isolatoren zwischen Leitem. 

r00821 GemaB der Erfindung wurde eine spezifische dielektrische Konstante von 2.0 erreicht durch die Ver- 
Iwlschen Leitem und kann stark zu der Entwicklung der elektronischen Industrie e.nschlielllich Computern 



tragen. 

Zusammenfassung 



[0083] Wahrend es bekannt ist. dass ein poroser Film -"^Jf Diarnantpartike^^ 

keit aulweist und eine niedrige Dielektrizitatskonstante und femer erne ^ohe mechanische Sta^^^ 

und ein^Ihohe Warmeleitfah^keit und envartet wird. dass er als Isol.erfilrn fur m^^^^ 

grierten Halbleiterschaltungsvomchtungen eignet. ist er unzure.chend '"^ "'"^''^^^^"^ 

?harakteristik und ist daher noch nicht praktlsch venwendet worden GemaB der Erfndun^^^^^ 

aus feinen Diamantpartikein mit einer wassrigen Lflsung e.nes Salves eines MetaM^^ w^^ efnemTyJrophoben 

zium behandelt deren Karbonat oder Sulfat unloslich ist oder weniger ioslich ist und einern "y°[°P"°°^^^ 

A^ns wTe z B HexamSiyldisilazan oder Trimethylmonochlorsilan. sowie mit einem versterkenden Agens^ 

?as2^;e^5er beidrs^Snzen Dichlortetramethyldisiloxan oder Dimethoxytetramethyldisiloxan enthalt wo- 

du?ch es m^lPch w^^^^^^ dielektrische Durchschlagsspannung und den Leckstrom in e.nen angegebenen Be- 

reich fur einen praktlschen Standard zu bringen. 



Patentansprtiche 



1 . Ein Film einer niedrigen Dielektrizitatskonstante. aufWeisend einen Film 

partikein und Poren. wobei der Film der niedrigen Dielektrizitatskonstante zumindes^^^^^^^ voJTn/loS g 
gewahit aus der Gruppe von Metallen. deren Karbonatsaize oder Sulfatsaize eine Loslichkeit von 1 g/iou g 
oder weniger bei Raumtemperatur aufweisen. 

2. Der Film einer niedrigen Dielektrizitatskonstante nach Anspruch 1 • wobei das Retell zumindest ein Mit- 
glied der Gruppe ist bestehend aus Kalzium. Strontium. Barium. Quecksilber. Silber. Blei und Radium. 

3. Ein Film einer niedrigen Dielektrizitatskonstante mit zumindest feinen "^^^ 
bei der Film einer niedrigen Dielektrizitatskonstante behandelt w rd mit einer 

von zumindest einem Metall ausgewahit aus der Gruppe aus Metallen. deren Karbonatsaize oder Sulfatsaize 
eine Loslichkeit von 1 g/100 g oder weniger bei Raumtemperatur aufweisen. 

4. Der Film einer niedrigen Dielektrizitatskonstante nach /^spruch 3 welcher mit ein^^ bS^QuS 
eines Salzes von zumindest einem Metall aus der Gruppe aufweisend Kalzium. Strontium. Banum. Quecksil 
ber. Silber. Blei und Radium behandelt wird. 

5. Ein elektronisches Bauteil. aufweisend einen Film einer niedrigen Dielektrizitatskonstante gemali einem 
der Anspruche 1 bis 4 als zumindest einerfi darin enthaltenen Element. 

6 Ein Film einer niedrigen Dielektrizitatskonstante aufweisend einen Film mit zumindest ^^inen Diamantp- 
artikein undToren. wobei'die Oberflache der feinen Diamantpartikel ^^P^^tdroS 
X-Gruppe aufweist. welche hydrophober ist als eine Hydroxylgruppe, ansteile e.ner Hydroxylgruppe. 

7. Der Film einer niedrigen Dielektrizitatskonstante nach Anspruch ^ ; ^^^ei X in der allgemei^^^^^^ 
der X-Gruppe zumindest ein Mitglied ist ausgewahit aus der Gruppe aufweisend Wassere off Fluor eine C, 
bis C, Alko'xygmppe. eine Phenoxygruppe. o-(m- oder p-)/Mkylphenoxygruppe 0" der d|e A^kyl^^^^^^ 
bis C, Alkylgruppe ist. OCOR. OCONRR'. OSiR, [wobei R und R' jeweils Wasserstoff. eine C, bis C, Alkylgrup 
pe. eine Phenylgmppe oder eine o-(m- oder p-)Alkylphenylgruppe darstellen]. 
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8. per Film einer niedrigen Dielektrizitatskonstante nach Anspruch 1 oder 2. wobei X in der allgemeinen 
Formel der X-Gruppe OSiR, ist (wobei R eine C, bis C4 Alkylgruppe ist). 

9. Ein elektronisches Bauteil aufwelsend den Film einer niedrigen Dielektrizitatsl<onstante nach einem der 
Anspruche 1 bis 3 als zumindest einem darin enthaitenen Element. 

10. Verfahren zur Herstellung eines Films einer niedrigen Dielektrizitatskonstante, wobei das Verfahren 
aufweist den Schntt des Reagierens von aktiven Hydroxylgmppen auf der Oberflache von feinen Diamantpar- 
tikeln und einem hydrophoben Agens. 

11 . Verfahren der Herstellung eines Films einer niedrigen Dielektrizitatskonstante nach Anspmch 5, wobei 
das hydrophobe Agens zumindest ein Mitglied ist aus der Gruppe bestehend aus Hexaalkyidisilazan, Trialkyl- 
rionohalogensilan Triphenylmonohalogensilan. aryliertes Alkylmonohalogensilan. Dialkyldihalogensilan. Tri- 
DiazoalMen ^''^^^ Triphenylmonometoxysilan. aryliertes Monoalkoxyalkylsilan. Dialkyldimethoxysilan und 

12. Ein Fi^ einer niedrigen Dielektrizitatskonstante aufweisend einen Film mit zumindest feinen Diamant- 
partikeln und Poren. wobei die Oberflache der feinen Diamantpartikel behandelt worden ist mit zumindest einer 
einzigen Substanz gemaB der folgenden Formel (a) oder einer Mixtur aus Substanzen von zumindest einer 
gemaB der Formel (a) und zumindest einer gemaB der Formel (b). die im Folgenden angegeben werden: 

(a) eine Substanz dargestellt durch die allgemeine Formel: 

XrR3-nSi(OSi)mR3-nXn 

(b) eine Substanz dargestellt durch die allgemeine Formel: 
X3Si(OSi)mX3 

(wobei n = 1 Oder 2 m eine ganze Zahl von 0 bis 3 ist. X eine Haiogengruppe darstellt. eine C, bis C, Alkoxy- 
gruppe Oder eine Phenoxygruppe und R eine C, bis Alkylgnjppe darstellt), 

13. Der Rim einer niedrigen Dielektrizitatskonstante nach Anspruch 1. wobei X zumindest ein Mitglied ist 
!,«!i^o ^ff .^"^PP^ bestehend aus einer Chlorgmppe. einer Methoxygruppe und einer Ethoxygruppe, 
wobei R eine Methyl- oder eine Ethylgruppe in der allgemeinen Fomiel (a) und der allgemeinen Formel (b) dar- 

14. Der Film einer niedrigen Dielektrizitatskonstante nach Anspruch 1 oder 2, wobei m = 1 ist in der allge- 
meinen Formel (a) und der allgemeinen Fennel (b). 



15 Der Film einer niedrigen Dielektrizitatskonstante nach einem der Anspruche 1 bis 3. wobei n = list in 
der allgemeinen Formel (a). 

16. Der Film einer niedrigen Dielektrizitatskonstante nach Anspruch 1 . wobei die Substanz aus der allge- 
meinen Formel (a) zumindest ein Mitglied ist ausgewahit aus der Gruppe bestehend aus Dichlortetramethyldl- 
siloxan Dimethoxytetramethyldisiloxan. Tetrachlordimethyldisiloxan und Tetramethoxydimethyldisiloxan und 
wobei die Substanz der allgemeinen Formel (b) zumindest ein Mitglied ist ausgewahit aus der Gruppe beste- 
hend aus Hexachlordisiloxan. Hexamethoxydisiloxan und Hexaethoxydisiloxan. 

1 7 Ein Film einer niedrigen Dielektrizitatskonstante aulweisend einen Film aulweisend zumindest feine Di- 
fiT^" ^'^ Oberflache der feinen Diamantpartikel behandelt worden ist mit zumindest 

dLretelU ^ der allgemeinen Formel (b), in der X eine C, bis Ce Alkoxygruppe oder eine Phenoxygruppe 

^Ja' t'®'?'^"' t"^®® Bauteil. aufweisend den Film einer niedrigen Dielektrizitatskonstante nach einem 
der Anspruche 1 bis 6. als zumindest einem darin enthaitenen Element. 

^ ^^J^^^^^'^J^^. ^^®'"ste"ung eines Films einer niedrigen Dielektrizitatskonstante. wobei das Verfahren 
aen schntt des chemischen Reagierens von Hydroxylgmppen aus der Oberflache der feinen Diamantpartikel 
und zumindest einer einzigen Substanz gemalS der allgemeinen Formel (a) oder einer Mischung von Substan- 
zen von zumindest einer Substanz gemaB der allgemeinen Fomiel (a) und zumindest einer Substanz der all- 
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gemeinen Formel (b) umfasst. die oben beschrieben worden sind. 

20. Verfahren des Herste.lens eines Films einer niedrigen D'e'^^^^?^^^^^^^ 
die Substanz der allgemeinen Formel (a) zumindest e.n M.tglied .st ^"^9^ 'vfdisllo^^^^^ 
Dichiortetramethyldisiloxan. Dimethoxyte^methyldisiloxan T^rachlo^^^^ 
methyldisiloxan. und wobei die Substanzderailgemeinen Formel b) zumindest e^^^ 
der Gruppe bestehend aus Hexachlordisiloxan. Hexamethoxydisiloxan und Hexaethoxydisiioxan. 

Es folgen 4 Blatt Zeichnungen 
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Anhangende Zeichnungen 
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FiG. 2 
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FIG. 3 
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FIG. 4 




E (MV/cm) 



20/20 



